Process for the prevention of the caking of powdery coarse-grained substances 
or mixtures, in particular dung-salts or mixed fertilizers by admixing little 
amounts of finely distributed silicic acid, characterized in that said substances 
are mixed intimately with silicic acid with foam structure which is obtained 
from the reaction of silicon tetrafluoride or gases containing silicon tetra- 
fluoride with water or salt solutions, in an amount of less than 1 %, in particu- 
lar of from 0.01 to 0.1 %. 
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Dr. Georg Alaschewski und Dr. Bernhard Schatzel 
in Saarau, Kr. Schweidnitz, 

sind als Erfinder genannt worden. 



Silesia, Verein cheraischer Fabriken in Saarau, Kr, Schweidnitz 
Verfahren zur Verhinderung des Zusammenbackens von pulverformigen oder komigen Stoi^O^ 
oder Stolfgemengen. insbesondere Diingesalzen oder Mischdiingern 

Patentiert ini Deutschen Reich voin lu. JuH 1937 an 
P.itcntcrtcilunfc hekarntgeniacht nni ! j. I )ci:cnibcr 1941 

CciuSB §2 Abs.:: dcr Vcrordnung voiu j8- April kj^H Wl die Erklarung a!)gci;cbcn worden, 
liaB sich dec Schutz auf das Land Ostcrrcicli LT5trcc!cen soil. 



Es ist eine ia der Tec±Lnik: sehr bekanntc 
Erscheinungj dafi pulvcrfonnige oder kSrnigc 
Massen, insbesondere Sakej Diingesalze, 
Mischdiinger iisw., im Laufe der Lagerung zu 
5 festen Massen zusammenbacken. Dieses Zu> 
^ sammenbacken kann in vielea Fallen so weit 
gehen, daB Massen von steinartiger Be- 
schajg'eDheit erhalten werden, deren Abbau 
vom Lagerort die Inanspnichnahme voa ma- 

10 schinellen Vorrichtungen erfordert. Die so 
abgebauten Salzmassen miissen anschliefiend 
einer nochmaligen Feinzerkleinerung unter- 
zogen werdeu, Man liat ^bereits auf verscLie- 
densten Wegen versucht, dieses Zusanirnen- 

15 backen bzw. Festwerden von pulver- oder 
staubformigen Stofren bei der Lagerung zu 



verbindcrn. So ist vorgesclilagen wordtM^ 
durch Vcrkleinerung der Oberflache d^JT 
Stoffc, 2. B. durch Koraung, das ZusammiK- 
waclisen der einzelnen Teilchen bei der La^^ 
rung zu vcrhindem. Ebenso hat man \£r— 
sucht, durch Zusatz von Olen oder andeftu^ 
organischen StoaEen mit hohen SiedepunkiAu-/ 
die Streufahigkeit und Lagerbestandigkeit V©U^ 
staub- Oder pulverformigen StoflFen oder Stof^- 
gemengen zu verbessem, 

SchlieBIich is: auch schoa vorgeschla^tu^ 
worden, das unerwunschte ZusamraenbadC£i- 
von Salzen o. dgl. durch Zusatz von viX' 
schiedenen festen Staffen, insbesondere "^OU- 
Kieselsaure in Form von Quarz, Kii- 
selgur oder "von Silicaten, 2x1 verhit,^ — 
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deni, wobei cs sicli als besouders varteil- 
haft erwiesen hat, als Zusatzstoff aus poroser 
Kieselsaurc bestehende oder porosc , Kiesel- 
saure enthaltendc Massen zu verwenden. Die 
in Bctracht kommenden Mcngen des letztereu 
Zusatzstofifes betrugcn etwa i bis % o/q , br- 
zogen auf das den Zusatz crhaltendc Mate- 
rial. 

Es wurde nun gcfundeii, daI3 die durch 
Umsetzung von Siliciumtetrafluorid oder die- 
ses enthalteiiden Gasen mit Wasser oder 
Sahlosungcn gewonnenc Kieselsaurc mit 
Schaumkonstniktur, welche sich durch eiDungc- 
wohnlich Icichtcs Schiittgewicht auszcichnet, in 
ganz bcsondcrem Grade fur die Vervvendung 
als Zusatzstoff zu solchcn pulverformigen oder 
komigen StofFen, insbesondcre Diingesalzcii 
oder Misclidiingungcu, gecignct ist, die an 
sicli die Neigung zuni Zusammenbackcn be- 
sitzen. Eine dcrartige Kicsclsaui-c liiBt sich 
beispielsweisc aus den bci der HerstcUung 
von SupcrphospJ^ai ent\v(?ic]icnden Abgascn 
gewinnen. 

In bezug uuf den Vcrteilungsgrad (Dispcrsi- 
lat) stellt diese aus SiliciumtctraHuorid und 
Wasser gewonnenc Form der Kieselsaurc 
emcn besondcren Korper dar, der sicli von 
alien anderen Modifikationcn der Kicselsiiurc 
weseutlich untcrscheidet. So gehi i. B. aus 
der Arbeit von C. A. j a c o b s o n in J. Phys. 
Chern, 40, 413 bis 418, Marz 1936, hervor, 
daB es sich bei dem aus Siliciumtetrafluorid 
und Wasser hcrgestellten Stoff urn eine Kic- 
selsa urc mit Schaumstruktur handclc, welcher 
chemisch eine besondere Ringstruktur zuzu- 
schreibcn ist. Diese Modifikation unterscliei- 
det sich z. B. von Kicselgur schon mikrosko- 
pisch durch verschiedenes Litergewicht. Das 
Litergewiclu der Kieselsaurc aus Silicium- 
' tetrafluorid betragt 40 bis 60 g, wiihrend das 
Litergewicht von Kieselgur 700 bis 3oo g be- 
tragt. Dieser besonderen Struktur entspricht 
auch die vorziigliche Wirkung der bean- 
spruchten Kieselsaurc gegen das Zusammen- 
' backen von Stofifen. 

Dieser Vorsclilag ist bisher noch nicht gc- 
macht worden. Durch ihn wird eincrscits fur 
cin beispielsweisc in groCcn Mengen bci der 
Herstellung von Superphosphat und Phosphor- 
' saure anfallendes Produkt eine wertvolle Ver- 
wendimgsmoglichkcit geschaffcn und andc- 
rerseits dadurch eine wirksame Verbe.ssenmg 
einer grofien Anzahl wichtiger technischer Er- 
zeugnisse, die, wie z. B. Duugesaize, in der 
. Praxis aus bekannten Griinden in rum. Teii 
aiiCerordeatlich groBen Mengen viele Monate 
lang gelagert werden miissen, ermoglicht, so 
daB demnach eine wertvolle Bereicherung der 
einschlagigen Technik' erreicht wird. 

Eine solche Kieselsaurc ist imstande, schon 
bei den ganz geringen Zusatzmengen von 



0. 01 bis 0,1 o/u die Lagerfahigkcit der damit 
vermischteii Stoffe bzw. StoflFgemenge ohnc 
jegliches Zusammenbackcn sicherzustellcu^ so 
daB diese Stoffe ohnc Zerklcinerungsmafli^i- S5 
men unmittclbar vom Lager abgebaut werden 
kfuinen und ohne weitcres eine ausgczeichnetc 
Streufahigkcit, Lagerbestandigkeit und Riesel- 
fahigkcii aufweisen. Ein derar tiger Erfolg 
laBt sich mil dca bisher vorgeschlagcneii 7o 
poroscn Zusatzstoftcn, insbesondcre auch mit 
den bisher vorgcschlagencn Formen der Kic- 
selsiiurc oder des Quarzpulvers und untcr Vcr- 
wcndung so geringer Zusatzmengen nicht cm- 
fernt crziclen; denn iiach dem bisherigcn Stand 
der Technik gait als untcrc Grcnzc der wirk- 
samen Mcnga-i o/q. KieselsiLure>. wahrend die 
zur Verhindcrung des Zusammenbackens von 
Salzen 0. dgl. notwendige Menge von Kiesel- 
saurc mit Schaumstruktur nach vorliegender ^° 
Erfindung um bis zu t bis 2 Zehnerdezi- 
niaicn niedriger iicgt. So vvurdc beispiels- 
weisc- cin Gemisch von Ammonphospliat und 
Kalisalpetcr mil 0,050/0 Iviesclsiiurc mit 
Sciiaumstrukiur vermischt. Dieses Gemisch ^5 
wics nach halbjahrigcr Lagcrung jioch eine 
feiiic, .sandiihnliche Struktur auf . Das gleichc 
Salzgcmisch mii Zusatz von 2 0/0 Kicselgur 
Nvar untcr deji gleichen LagcrungsbcJingungen 
zu klumpenftirmigen Gebilden zusaramenge- 9° 
backen. Xatronsalpeter mit Zusau von 0,060/0 
Kieselsaurc mit Schaumstruktur behielt auch 
nach drcimonatiger Lagcrung seine gute Streu- 
fahigkeit, wahrend sich ein Zusatz von 40/0 
feinstgemahlencm Quarzmchl als wirkungslos 95 
envies. 

A u s f ii h r u n g s b e i s p i e 1 e 

1. Einem Gemcngc von 30 Teilen Ammon- 
phosphat und 70 Teilen Kaliumnitrat wur- lo" 
den 0,03 Teilc Kieselsaurc mit Schaumstruk- 
tur, die aus der Superphosphatherstellung als 
Abfallprodukt gewonnen wurdc, zugesetzt und 
innig mit der Salzmasse vermischt. Schiittcl- 
versuchc ergabcn, daB aus einer geeigneten 105 
Streudose von der so behandcltcn Mischung 
in der gleichen Zeiteinheit die sechsfache 
Menge ausfloB als bei einem Vergleichsver- 
such mit der gleichen Mischung ohne den 
Zusatz von Kieselsaurc. no 

2* Einem technischeu Ainmonsulfat wurde 
0,10/0 Kieselsaurc mit Schaumstruktur gemal.i 
Beispicl i innig zugemischt; wahrend das un- 
behandeltc Produkt bei der Lagerung zu einer 
steinartigen Masse erhartete, war das mit der 115 
Schaumkieselsaure behandelte noch nach drei- 
monatiger Lagerung gut streufahig. 

3. Einer Mischung von 60 Teilen Kalk- 
salpetcr und 40 Teilen Amraonnitrat wurde 
noch feuchte (90 0/0 Wasser enthaltendc) Kie- 120 
selsaure mit Schaumstruktur in einer Menge 
von 0,080/0 zugemischt. Die erhaltenc 
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Misdiurg wurde nachgetrockiiet. Audi nach 
Lager ung von vier Monaten txat Zusammen- 
backen nidit ein. Eine gleiche Misdiung aus 
Ammonnitrat und Kalksalpeter mit Zusatz von 
1 0/0 poroser Kieselsaure, wic sie diirch Zcr- 
setzen von Caldumsilicat mit Salzsaure gi.* 
wonnen wird, war bereits nach I4tagiger 
Lagerung zu einem festen Konglomerat zu- 
satnmengebacken, dessen Ahbau schwierio^ 
war. 

Kieselsaure mit Schaumstruktur cntsiehi 
iiberall da, wo Silidumtetrafluorid odor die- 
ses enthaltende Gase mit Wasser oder vvaB- 
rigen Salzlosungen zur Umsetzung gebrachi 
werden, Tedmisch fallt Siliciumtctrafiuorid 
an bei der Herstellung von Superphosphat 
und Phosphorsaure, bei der Herstellung von 
FluBsaure und kicselsaureentlialtcndem FluB- 
spat, wie iiberhaupt uhcrall dorr, wo auf 
liuorhaltigc Stoffe bei Gegenwart von Kie- 
selsaure Starke Saurcn zur Einwirkung- go- 
bradit werden. 

Die Anwendung vorliegender Ertinduug cr- 
folgt hauptsadilich zur Verbcsscrung der 
Streufahigkeit von DiiiigesaLzen oder Misch- 
diingcrn. Gegcbcncnfalls findct das Vcrfahren 



aber audi mit Vorteij Anweuduug bei 
Einlagorung anderer pulvcrformiger oder 1 
nigier Stoffe, wic B. SteinsaJz, ViMi.colt- 
Futterkalkmischungru und anderer. 

PatentamsprCche : 

1. Verfahren zur Verhinderung dcs 
sammenbackens von pulverformigch gfob 
kornigen Stoffen oder Stoffgemengen, 
besondci*c Diingesalzen oder MischduW.^ 
gem. durch Beimischung geringer — 
i;cn von fein vcrteilter Kieselsaure. fl£L 7 
durdi gckennzcichnct, da/3 diese Stoffe bti 
der durch Umsetzung von Silidurate-bfA - 
duorid oder dieses cnthaltcnden Gascn 
Wasser oder Salzlosungen gewonneV>tK/ 
Kieselsaure mit Schaumstruktur in MfK,-- 
gen von wcniger als lO/o, vorzugswC^SiL 
0.0 1 bis 0,10/0, innig vermengt werditX^ 

2. Verfahren nach Anspruch i. dadu fdy 
gekenn/.eichnct, daG die aus den bei AiA 
Superphosphatherstellung entwdchen 
Abgascn gewonnene Kieselsaure Ux»r 

- Schaumstruktur als ZusatzstoflF benuK-V" 
wird. 



